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Introdução  
Os óleos comestíveis são ingredientes amplamente 
empregados na preparação de alimentos. Estes 
óleos não são totalmente livres de contaminantes 
tais como o cloreto. Há casos relatados na literatura 
de problemas relacionados a pressão arterial.1 Por 
isso, é de grande importância o monitoramento em 
óleos comestíveis sendo necessário métodos 
analíticos que atendam esta demanda. Embora 
diversos métodos estejam disponíveis, para 
halogênios a escolha do método é ainda um desafio 
já que o uso de ácidos concentrados pode acarretar 
em problemas de perdas de analitos. Dessa forma, 
nesse estudo foi proposto o desenvolvimento de 
um método de preparo utilizando a microextração 
líquido-líquido dispersiva em fase reversa (RP-
DLLME) com uso de reagentes diluídos para a 
extração de cloreto em óleos comestíveis e 
posterior determinação por titulação 
potenciométrica usando um titulador automático.  
Resultados e discussão 
Na RP-DLLME, os analitos são extraídos de uma 
fase orgânica para uma fase aquosa, utilizando 
uma mistura de dois solventes: um dispersor 
(álcool) e um extrator (HNO3 diluído ou NH4OH 400 
mmol L-1). No entanto, não houve separação das 
fases, quando a solução alcalina foi usada. Então, 
optou-se por prosseguir utilizando soluções 
diluídas de HNO3. Foi empregado um banho para o 
aquecimento (modelo TI-H 10, Elmasonic, 
Alemanha) de até 80 °C e  um titulador automático 
(modelo titrando 836 Metrohm, Suiça), equipado 
com um módulo de agitação magnética (modelo 
803 TI Stand 47 Metrohm), uma bureta de 10 mL 
(modelo Dosino 800, Metrohm). Para a otimização 
do método proposto, os seguintes parâmetros 
foram avaliados: i) concentração do solvente 
extrator (HNO3 0,5, 1,0 e 2,0 mol L-1 e NH4OH 400 
mmol L-1); ii) proporção dos solventes 
dispersor:extrator (50:50, 65:35 e 85:15% v/v); iii) 
volume da solução de extração (1,0, 1,5 e 2,0 mL); 
e iv) massa de amostra (5,0, 7,5 e 10 g). Em todos 
os experimentos feitos, durante a otimização do 
método, foi utilizado como amostra o óleo de soja e 
foi feita a adição de 100 µg g-1 de cloreto utilizando 
uma solução de referência. Em seguida, foi feita a 
homogeneização da amostra com a solução de 
referência utilizando um homogeneizador (modelo 
PT 3100 D, Polytron, Suíça) a 7000 rpm durante 30 
min. Após a avaliação dos parâmetros, as 
condições experimentais que apresentaram a 
melhor recuperação utilizando a RP-DLLME para a 
extração de cloreto foram: 5 g de amostra, 
aquecimento à 75 °C durante 20 min, seguido da 
adição de 1,0 mL da mistura dos solventes 
dispersor:extrator na proporção de 65:35% 
(isopropanol:1,0 mol L-1 HNO3), com posterior 
agitação manual de 1 min e centrifugação de 15 
min. O método foi aplicado para outras amostras de 
óleos comestíveis de diversas origens, 
apresentando uma recuperação de 93% de cloreto 
e um LOD de 20 µg g-1. 
Conclusões 
Essa foi a primeira vez que o método foi proposto 
de RP-DLLME foi aplicado para extração de cloreto 
de óleos comestíveis. A combinação da RP-
DLLME e determinação com a titulação 
potenciométrica destacou-se pelo uso de uma 
elevada massa de amostra (5 g) e menor geração 
de resíduos (1 mL). 
Agradecimentos 
Agradecimentos à UFSM, LAQIA e CNPq. 
 
Referências e notas 
 
(1) Joint FAO/WHO Expert Consultation on Human Vitamin and 
Mineral Requirements Vitamin and mineral requirements in 
human nutrion, 2nd edn. (2004) 
Química Analítica e Ambiental 582857 
